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(54) Title: REACTOR AND METHOD FOR CHEMICAL VAPOUR DEPOSITION 

(54) Titre: REACTEUR ET PROCEDE POUR DEPOT CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR 




(57) Abstract 

The invention concerns a method for chemical vapour deposition of coats of a material on a substrate (10) extending globally in a 
plane, comprising: a step which consists in arranging the substrate (10) in a conduit (6) made of a refractory material and swept by the gas 
components required for deposition, said conduit (6) being interposed between the substrate (10) and first (8) and second (9) heating means, 
located on either side of the substrate (10) plane, characterised-in that it further comprises a step which consists in heating the substrate 
(10) by the thermal radiation from the conduit (10) which is itself heated by the first (8) and second (9) heating means. 



(57) Abreg£ 



L invention conceme un proced6 de depot en phase vapeur, de couches d'un mateiiau sur un substrat (10) s'etendant globalement 
dans un plan, comprenanfc une etape consistant a disposer le substrat (10) dans un conduit (6) constitu6 d'un materiau tefractaire et balaye 
par les compos6s gazeux ndcessaires au depot, ce conduit (6) fitant interpos6 entrc le substrat (10) et des premiers (8) et deuxiemes (9) 
moyens de chauffage. situes de part et d'autre du plan du substrat (10), caracterise par le fait qu'il comprend en outre, une etape consistant 
a chauffer le substrat (10) grace au rayonnement de la chaleur du conduit (6), lui-meme chauffe par les premiers (8) et deuxiemes (9) 
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REACTEUR ET PROCEDE POUR DEPOT CHIMTQUE EN PHASE VAPEUR 

L'invention concerne le domaine de la fabrication de couches de 
materiaux sur un substrat. Plus precisement, il s'agit d'un precede de depot 
5 chimique en phase vapeur, de materiaux sur un substrat, pour faire des 
couches, eventuellement mono-cristallines. L'invention concerne aussi un 
reacteur pour la mise en oeuvre de ce procede. 

On connalt deja de nombreux dispositifs pour deposer des 
couches sur des substrats par les methodes dites CVD (acronyme de 

10 I'expression anglo-saxonne « Chemical Vapour Deposition ») ou MOCVD 
(acronyme de I'expression anglo-saxonne « Metal Organic Chemical Vapour 
Deposition », c'est a dire quand un ou plusieurs precurseurs sont presents 
sous la forme de composes organo-metalliques). 

Pour obtenir des couches de materiau d'une qualite suffisante 

15 pour les applications auxquelles elles sont destinees, il est necessaire de 
chauffer le substrat sur lequel elles sont deposees. Generalement, le 
chauffage du substrat est realise par conduction thermique entre celui-ci et 
un porte-substrat, parfois aussi appele suscepteur, qui est lui-meme chauffe 
par induction, par effet Joule ou par un rayonnement genere par des lampes. 

20 Par exemple, grace a la demande internationale PCT 

W096/23912, on connatt un reacteur pour realiser la croissance epitaxiale 
de carbure de silicium par une methode CVD. Ce reacteur comprend une 
enceinte externe et un conduit interne. Les gaz porteurs et les gaz de 
croissance circulent dans le conduit interne mais peuvent aussi 

25 communiquer avec I'espace compris entre le conduit interne et I'enceinte 
externe. Dans un tel reacteur, le substrat sur lequel doit etre effectue le dep6t 
est place dans le flux gazeux, dans le conduit interne. Ce substrat est 
chauffe par des moyens de chauffage comprenant un suscepteur et un 
bobinage. Le suscepteur est place sous la zone du conduit interne ou se 

30 trouve le substrat pendant le depot. Le suscepteur est a proximite du conduit 
interne ou en contact avec lui. Le suscepteur peut meme constituer une 




WO 00/31317 — PCI7FR99/02909 



partie de la parol du conduit, au niveau de cette zone. Le bobinage genere 
un champ radiofrequence dans la region du suscepteur, de maniere a ce que 
ie suscepteur, sous I'excitation de ce champ radiofrequence produise de la 
chaleur. 

5 On connalt egalement par le document Patent Abstract of Japan, 

vol. 7, n° 251, un reacteur de depot en phase vapeur, de couches d'un 
materiau d'un substrat s'etendant principalement dans un plan, comprenant 
des premiers et deuxiemes moyens de chauffage constitues de lampes et 
situes a I'exterieur d'un conduit de quartz, de part et d'autre du substrat qui 
10 se trouve lui, dans le conduit. 

Cependant, d'une part, le bilan energetique de ce mode de 
chauffage, comme de celui par rayonnement, est particulierement mauvais a 
cause d'un mauvais couplage entre generateur (bobines ou lampes) et 
suscepteur. 

15 Parfois, le bilan energetique est encore degrade lorsque Ton 

utilise un tube en quartz dans lequel est confine le porte-substrat, pour 
canaliser les gaz, et que le tube est a double paroi pour permettre la 
circulation d'eau pour le refroidissement du tube. En effet, ceci limite encore 
le couplage entre la bobine ^induction et le suscepteur. 

20 Ainsi, pour effectuer des depots a Taide de ce type de reacteur, a 

des temperatures qui sont parfois superieures a 1 500°C, il est necessaire de 
les alimenter avec une puissance souvent superieure a 10 kilowatts, pour un 
reacteur d'une capacite d'un substrat de 50 mm de diametre. De plus, le 
chauffage par induction exige des investissements couteux du fait de cette 

25 technologie et du surdimensionnement necessaire lorsque Ton utilise des 
generateurs hautes frequences. 

D'autre part, le bilan energetique peut etre aussi mauvais, quel 
que soit le mode de chauffage, a cause d'un mauvais couplage thermique 
entre le porte-substrat et le substrat. En effet, lorsque le substrat est 

3 0 simplement pose sur le porte-substrat, Techange thermique s'effectue mal 
par conduction solide ; tres peu, voire quasiment pas, par conduction 
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gazeuse, surtout si la pression des gaz est tres faible ; et tres peu aussi par 
rayonnement si le substrat est transparent dans le domaine du rayonnement 
du suscepteur. Pour palier ces problemes, des solutions existent telles que le 
collage du substrat sur le porte substrat ou le depot d'une couche absorbante 
5 a I'arriere du substrat. Mais ces solutions necessitent des etapes de 
preparation supplementaires non souhaitables ; les materiaux de collage ou 
de depot en face arriere peuvent polluer les reacteurs de depot et les 
couches realisees dans ces reacteurs ; parfois meme, ces solutions sont 
inefficaces pour les chauffages a haute temperature. 
10 Un but de 1'invention est de fournir un procede de depot de 

materiaux en couche sur substrat qui soit plus economique notarnment grace 
a un meilleur bilan energetique que ce que permettent les dispositifs de Tart 
anterieur. 

Ce but est atteint grace a 1'invention qui, dans Tun de ses aspects, 
is est un precede de d6pot en phase vapeur, de couches d'un materiau sur un 
substrat (10) s'etendant globalement dans un plan, characterise par le fait qu'il 
comprend 

- une etape consistant a disposer le substrat dans un conduit constitue d'un 
materiau refractaire et balaye par les composes gazeux necessaires au 

20 depot, ce conduit etant interpose entre le substrat et des premiers et 
deuxiemes moyens de chauffage, situes de part et d'autre du plan du 
substrat, et 

- une etape consistant a chauffer le substrat grace au rayonnement de la 
chaleur du conduit, lui meme chauffe par les premiers et deuxiemes moyens 

25 de chauffage. 

Ainsi, grace au procede selon Pinvention, les deux faces 
principales d'un substrat globalement plan sont chauffees. Le chauffage de la 
face de depot par les deuxiemes moyens de chauffage permet de 
compenser les pertes thermiques radiatives de cette face. De ce fait, la 

3 o temperature souhaitee pour cette face est atteinte en chauffant moins la face 
opposee avec les premiers moyens de chauffage. On peut, de cette maniere, 
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4 

consommer une plus faible puissance dans les premiers moyens cle 
chauffage. Au total, cette puissance economisee n'est pas compensee par la 
consommation des deuxiemes moyens de chauffage. Le procede de depot 
selon invention est done plus economique que les precedes de depot deja 
connus. 

En outre, comme ie substrat est place dans un conduit balaye par 
les composes gazeux necessaires au depot, le conduit etant interpose entre 
le substrat et les premiers et deuxiemes moyens de chauffage, le substrat 
est chauffe par le rayonnement de la chaleur du conduit, qui lui meme est 
chauffe, par les moyens de chauffage situes a proximite de ce dernier, mais 
egalement par les gaz qui sont eux-memes chauffes par le conduit. Ceci 
ameliore encore le couplage entre les moyens de chauffage et le substrat. 
De plus, le conduit canalise les flux gazeux en limitant les turbulences 
susceptibles de perturber la croissance des couches de materiau sur leur 
substrat. 

Avantageusement, le procede selon Pinvention comprend une 
etape consistant a disposer au moins un ecran thermique autour des 
premiers et deuxiemes moyens de chauffage. 

Avantageusement encore, le procede selon P invention comprend 
une etape consistant a generer un gradient de temperature 
perpendiculairement au plan du substrat et oriente dans un premier sens. Le 
procede selon Pinvention peut meme comprendre une etape consistant a 
inverser le sens du gradient de temperature par rapport au premier sens. Le 
fait de pouvoir choisir et modifier le sens du gradient est une possibility tres 
interessante du procede selon Pinvention. 

Selon un autre aspect, Pinvention est un reacteur de depot en 
phase vapeur de couches d'un materiau sur un substrat, s'etendant 
principalement dans un plan, comprenant des premiers et deuxiemes 
moyens de chauffage situes de part et d'autre du plan du substrat, 
caracterise par le fait qu'il comprend en outre un conduit, constitue d'un 
materiau refractaire et balaye par les composes gazeux necessaires au 
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depot, ce conduit etant interpose entre ie substrat et les premiers et 
deuxiemes moyens de chauffage. Avantageusement le reacteur selon 
('invention comprend au moins un ecran thermique autour des premiers et 
deuxiemes moyens de chauffage. 
5 D'autres aspects, avantages et buts de invention apparaitront a 

la lecture de la description detaillee qui suit. L'invention sera aussi mieux 
comprise a I'aide des references aux dessins sur lesquels : 

- la figure 1 est une representation schematique en coupe 
mediane et longitudinale d'un exemple de reacteur conforme a la presente 

10 invention ; 

- la figure 2 est une representation en perspective eclatee de 
I'agencement des premiers moyens de chauffage et du conduit, entrant dans 
la composition du reacteur represents sur la figure 1 ; 

- la figure 3 est une vue en elevation de dessus d'une piece 
15 permettant de maintenir le conduit a I'interieur de I'enceinte du reacteur 

represents a la figure 1 ; et 

- la figure 4 est une representation schematique en coupe 
mediane longitudinale d'un autre exemple de reacteur conforme a la 
presente invention, et 

20 - la figure 5 est une representation schematique en coupe 

mediane longitudinale d'encore un autre exemple de reacteur conforme a la 
presente invention. 

Un exemple non limitatif de reacteur selon l'invention est 
represents a la figure 1 . Ce reacteur 1 comprend une enceinte 2 constitute 

25 d'un tube 3, d'un premier obturateur 4 situe a Tune des extremites de ce tube 
3, et d'une croix de sortie 5 situee a Textremite opposee du tube 3, par 
rapport au premier obturateur 4. Uensemble du reacteur 1 est etanche et 
p eu t eventuellement resister a une pression de quelques MPa. Uetancheite 
du reacteur 1 est assuree par des joints 32, 33. 

30 La croix de sortie 5 peut etre remplacee par un element en forme 

de « T ». 
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L'axe du tube 3 est a I'horizontal. A I'interieur du tube 3 est 
dispose un conduit 6 coaxial a celui-ci. A I'exterieur du tube 3 sont disposes 
des moyens de refroidissement 1 1 aptes a refroidir le tube 3. Le tube 3 est 
avantageusement un cylindre en acier inoxydable. 

La croix 5 est de preference fixe car Tune de ses sorties est reliee 
au systeme de pompage. 

La croix de sortie 5 comporte un orifice inferieur et un orifice 
superieur, radialement opposes dans la direction verticaie. L'orifice inferieur 
de cette croix de sortie 5 debouche soit sur une pompe et un regulateur de 
pression pour les basses pressions, soit sur un detendeur pour une pression 
superieure a la pression atmospherique, ceci afin d'evacuer les gaz a 
pression constante. Ces appareils ne sont pas represents sur la figure 1. 
L'orifice superieur de la croix de sortie 5 est obture hermetiquement par un 
deuxieme obturateur 26. La croix de sortie 5 possede en outre un orifice 
longitudinalement oppose au tube 3. Cet orifice peut etre eventuellement 
muni d'un passage tournant. Dans ie mode de realisation ici presente, cet 
orifice est obture par un troisieme obturateur 27 perpendiculaire a l'axe du 
tube 3. Le troisieme obturateur 27 peut eventuellement etre equipe d'une 
fenetre ou d'un miroir mobile pour des mesures optiques a I'interieur du 
conduit 6. Ce troisieme obturateur 27 comporte une porte hermetique 28 
penmettant d'introduire ou d'extraire des substrats 10 du reacteur 1. Le 
troisieme obturateur 27 comporte aussi des guides 30, 31. Ces guides 30, 31 
sont perpendiculaires au plan de I'obturateur 27 et sont fixes solidairement a 
celui-ci. Ces guides 30, 31 servent a guider horizontalement un manipulateur 
non represents sur les figures. Le troisieme obturateur 27 comporte aussi 
des passages pour des premieres amenees de courant 22, 23. Les parties 
des premieres amenees de courant 22, 23, situees vers I'interieur de 
I'enceinte 2, sont munies de connecteurs 24, 25. 

Le conduit 6 est positionne et maintenu dans le tube 3 grace a des 
moyens de fixation 35 du conduit 6 sur le premier obturateur 4. Ainsi, le 
conduit 6 est maintenu de maniere a etre libre de tout contact avec le tube 3. 
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Ce qui permet de limiter les pertes par conduction thermique et d'eviter les 
contraintes thermiques. 

Comme represents sur la figure 2, le conduit 6 a une forme de 
tube a section transversale rectangulaire, presentant un retrecissement 36 a 
5 une extremite de celui-ci. Ce conduit 6 comporte deux plaques pour former 
des parois inferieure 37 et superieure 38. Les parois inferieure 37 et 
superieure 38 du conduit 6 sont horizontales et paralleles au plan du substrat 
10 dans la position qu'il occupe pendant le depot. Des parois laterales 39, 40 
joignent les bords longitudinaux des parois inferieure 37 et superieure 38, 

10 pour fermer le conduit 6 longitudinalement. L'extremite du conduit 6 situee du 
cote du retrecissement 36 a une section transverse carree. Elle est munie 
d'une plaque support 41 perpendiculaire a I'axe longitudinal du conduit 6. 
Cette plaque support 41 presente une ouverture en vis-a-vis de 
Pembouchure du conduit 6 situee du cote du retrecissement 36. La plaque 

15 support 41 presente aussi des trous pour permettre la fixation du conduit 6 
sur le premier obturateur 4, grace aux moyens de fixation 35. Lorsque le 
conduit 6 est fixe sur le premier obturateur 4, Pembouchure du conduit 6 
situee du cote du retrecissement 36 et i'ouverture dans la plaque support 41 
se trouvent en vis-a-vis d'une entree de gaz 7. Le conduit 6 est raccorde de 

20 maniere etanche au premier obturateur 4, au niveau de Tentree de gaz 7. La 
jonction etanche du conduit 6 sur le premier obturateur 4 est assuree par 
serrage d'un joint de graphite par exemple, grace aux moyens de fixation 35. 

L'entree de gaz 7 sert a I'alimentation du reacteur 1 en gaz 
porteurs et precurseurs. Le premier obturateur 4 est aussi muni d'un passage 

25 de gaz 44, desaxe par rapport a I'axe de symetrie perpendiculaire au plan du 
disque que constitue le premier obturateur 4, et debouchant entre le conduit 
6 et la paroi du tube 3. Le passage de gaz 44 permet aussi Introduction de 
gaz dans le reacteur 1 . Le passage de gaz 44 permet de faire circuler un gaz 
neutre vis-a-vis de I'ensemble des materiaux compris dans le reacteur 1 et 

30 vis-a-vis du materiau a deposer et des gaz circulant dans le conduit 6, ce gaz 



WO 00/31317 



PCT/FR99/02909 



neutre empechant le retour eventuel des gaz issus du procede vers les 
parties chauffantes exterieures au conduit 6. 

Preferentiellement, ie conduit 6 est dans un materiau qui est a la 
fois bon conducteur thermique, bon isolant electrique, tres refractaire, tres 
stable chimiquement et a une faible tension de vapeur aux temperatures 
d'utilisation, bien qu'eventuellement, un depot prealable du materiau destine 
a etre depose sur un substrat 10 dans ce reacteur 1, puisse etre realise sur 
la face interne des parois 37, 38, 39, 40 du conduit 6, afin de minimiser ia 
diffusion d'eventuels produits de degazage pendant le fonctionnement 
normal du reacteur 1 . 

Avantageusement encore, ce materiau a une bonne tenue 
mecanique pour tolerer une faible epaisseur des parois 37, 38, 39, 40 du 
conduit 6. La faible epaisseur de ces parois 37, 38, 39, 40 permet de 
minimiser les pertes par conduction thermique. 

La tenue mecanique du materiau du conduit est aussi importante 
pour pouvoir supporter ce conduit 6 uniquement par son extremite situee du 
cote du retrecissement 36 et la plaque support 41 . 

Le materiau constitutif du conduit 6 est avantageusement du 
nitrure de bore pour une utilisation a des temperatures inferieures a 1200° C 
ou a plus hautes temperatures, si la presence d'une concentration elevee 
d'azote ne nuit pas a la qualite attendue du materiau elabore. 

Pour des temperatures plus elevees f le conduit 6 peut etre realise 
en graphite. Dans un cas, comme dans Tautre, le conduit 6 peut etre double 
interieurement dans les parties les plus chaudes par un conduit secondaire 
en un materiau refractaire, par exemple en metal refractaire, inerte vis-a-vis 
des gaz circulant dans le conduit 6 et non polluant vis-a-vis du materiau 
depose. Le conduit 6, qu'il soit en graphite ou en nitrure de bore, peut etre 
realise soit par depot pyrolitique, soit par assemblage et/ou collage des 
differentes plaques constitutives des parois 37, 38, 39, 40 et de la plaque de 
support 41. Le conduit secondaire, quand il existe, double avantageusement 
interieurement le conduit 6 de maniere continue, c'est a dire que s'il est 
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constitue de plaques, celles-ci sont jointives et qu'il n'y a pas de trous dans 
ces plaques. Le conduit secondaire est, par exempie, en tungstene, en 
tantale, en molybdene, en graphite ou en nitrure de bore. 

A titre d'exemple, I'epaisseur des parois du conduit 6 est inferieure 
5 ou egale a environ 1 mm ; la hauteur interne du conduit 6 est 
preferentiellement inferieure a 30 mm ; la largeur du conduit 6 est egale a ia 
largeur d'un substrat 10 ou a la somme des largeurs des substrats 10 traites 
au cours d'un meme depot, plus environ 1 cm entre le ou les substrats 10 et 
les parois 39 et 40. 

io La partie du conduit 6 correspondant au retrecissement 36, 

correspond a environ 1/5 de la longueur totale du conduit 6. La longueur de 
la partie a section constante du conduit 6 est egale a environ cinq fois le 
diametre ou ia longueur du plus grand substrat 10 que Ton veut utiliser ou 
cinq fois la somme des diametres ou longueurs des substrats 10 sur lesquels 

15 un depot peut etre effectue au cours de la meme operation. Cette partie du 
conduit 6 s'etendant sur une longueur correspondant au diametre ou a ta 
longueur d'un substrat ou a la somme des longueurs ou des diametres des 
substrats, est appelee ci-dessous zone de depot. 

Avantageusement, le reacteur 1 est muni de premiers 8 et 

20 deuxiemes 9 moyens de chauffage, disposes au niveau de la zone de depot 
et situes de part et d'autre du plan du substrat 10. 

Avantageusement, ces premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de 
chauffage sont constitues d'elements resistifs nus, c'est-a-dire que le 
materiau constitutif des premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage est 

25 en contact direct avec le gaz circulant entre le conduit 6 et le tube 3. 

Chaque element resistif correspondant respectivement aux 
premiers 8 ou aux deuxiemes 9 moyens de chauffage est constitue d'une 
bande, c'est-a-dire un element de plaque rigide, ou d'un ruban dispose(e) a 
plat, parallelement aux parois inferieure 37 et superieure 38 du conduit 6 (fig. 

3 0 2). Ce ruban ou cette bande a une geometrie adaptee pour que, dans la 
zone de depot, les ecarts a la temperature moyenne, sur la surface du 
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substrat 10 destinee au depot, soient minimises. Preferentiellement encore, 
ces ecarts sont inferieurs a 3°C. Preferentiellement, chaque element resistif a 
une dimension dans la direction parallele a la largeur du conduit 6 qui est 
approximativement egale a cette derniere. La dimension de chaque element 
resistif dans la direction parallele a la longueur du conduit 6 est environ egale 
a deux fois la longueur de la zone de depot. Ceci pour optimiser I'uniformite 
du champ de temperature dans la zone de depot Preferentiellement, chaque 
bande ou ruban d'un element resistif est constitue(e) de bandes paralleles 
les unes aux autres, dans la direction longitudinale du tube 3 t jointes deux a 
deux alternativement a Tune ou I'autre de leurs extremites, de maniere a 
former une geometrie en zigzag, D'autres geometries sont envisageables, 
telles des geometries en spirale. 

Chaque element resistif peut avoir un profil longitudinal de 
resistance par exemple obtenu en jouant sur son epaisseur, adapte pour 
favoriser la formation d'un profil de temperature controle dans la zone de 
depot. 

Chaque element resistif a un grand coefficient de remplissage 
dans la zone de depot afin que leur temperature reste aussi peu que possible 
superieure a la temperature locale souhaitee. 

L'espace entre les bandes des elements resistifs est suffisant pour 
eviter un arc ou un court circuit, mais est suffisamment faible aussi pour 
conserver une homogeneite du champ de temperature acceptable et pour 
qu'il ne soit pas necessaire que sa temperature soit beaucoup plus elevee 
que celle du conduit qui est elle-meme celle a laquelle se fait le depot. 
Preferentiellement, les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage sont 
alimentes sous une tension inferieure ou egale a 240 volts et plus 
preferentiellement encore inferieure, ou egale a 100 ou 1 10 volts. 

Eventuellement, les moyens premiers 8 et deuxiemes 9 moyens 
de chauffage sont chacun constitues de plusieurs elements resistifs du type 
de ceux decrits ci-dessus. 
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Avantageusement, les elements resistifs sont realises dans un 
materiau conducteur electrique et refractaire a tres faible tension de vapeur 
aux temperatures d'utilisation. Ce materiau peut etre par exemple du 
graphite, un metal tel que le tantale ou le tungstene, ou encore un alliage 
5 refractaire, etc. Preferentiellement, il s'agit de graphite de haute purete. 

Les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage sont 
alimentes en courant independamment Tun de I'autre, de maniere a pouvoir 
etre portes a des temperatures differentes. On peut aussi generer un 
gradient de temperature perpendiculairement au plan du substrat 10. Ce 

10 gradient peut etre de valeur positive, negative ou nulle par un controie 
independent de la puissance electrique appliquee a un des premiers 8 ou 
deuxiemes 9 moyens de chauffage. 

Les premiers 8 ou les deuxiemes 9 moyens de chauffage peuvent 
etre respectivement appliques au contact des parois inferieure 37 et 

is superieure 38, a Texterieur du conduit 6, au niveau de la zone de depot. Mais 
selon une variante ceux-ci sont positionnes chacun respectivement a une 
distance de 1 a 3 mm d'une des parois inferieure 37 ou superieure 38, a 
I'exterieur du conduit 6. Les premiers 8 et les deuxiemes 9 moyens de 
chauffage sont maintenus plaques contre les parois inferieure 37 et 

20 superieure 38 par des plaques de maintien 12, 13 electriquement isolantes et 
thermiquement conductrices. Dans le cas ou le conduit 6 n'est pas un 
materiau electriquement isolant, il faut mettre entre le conduit 6 et les 
premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage, un materiau intermediate, 
electriquement isolant, pour eviter tout contact electrique, surtout dans la 

25 zone chaude, si de tres hautes temperatures doivent etre atteintes. 

Ces plaques de maintien 12, 13 peuvent etre en nitrure de bore et 
faire 1 mm d'epaisseur environ ou moins encore. II est aussi particulierement 
interessant de confiner les plaques de maintien 12, 13 aux extremites les 
plus froides des elements du conduit 6, afin d'eviter la decomposition du 

30 nitrure de bore et la formation tfazote. Des fourreaux en nitrure de bore 
destines a recevoir des thermocouples 51 peuvent etre colles sur les plaques 



WO 00/31317 



PCT/FR99/02909 



12 

cle maintien 12, 13, mais ils peuvent aussi etre libres au dessus des premiers 
8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage. 

Ces thermocouples 51 (non representes sur les figures 1 a 3) 
servent a mesurer la temperature du conduit 6, a la reguler et a en controler 
I'homogeneite dans la zone de depot Ils sont utiiisables pour des 
temperatures inferieures a 1700°C (pour des temperatures superieures a 
1700°C, la temperature devra etre mesuree par pyrometrie optique ou par 
des thermocouples sans contacts). La soudure chaude de ces 
thermocouples 51 est situee a Texterieur du conduit 6 au plus pres des 
premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage. 

Comme on Pa represents a la figure 2, les premiers 8 et 
deuxiemes 9 moyens de chauffage, ainsi que les plaques de maintien 12, 13 
sont maintenus ensemble et contre le conduit 6 grace a des berceaux 16, 17. 
Chaque berceau 16, 17 est constitue de deux demi-disques paralleles Tun a 
I'autre et relies entre eux par des tiges qui leur sont perpendiculaires. Le 
diametre des disques, constitues de deux demi-disques, est legerement 
inferieur au diametre interne du tube 3. Le bord rectiligne des deux demi- 
disques est dans un plan horizontal. Chaque bord rectiligne de chaque demi- 
disque comprend des encoches aptes a accueillir une plaque de maintien 12 
ou 13, les premiers 8 ou les deuxiemes 9 moyens de chauffage, ainsi qu'une 
moitie de ia hauteur du conduit 6. Les elements resistifs des premiers 8 et 
deuxiemes 9 moyens de chauffage sont tenus isoles du conduit 6 par les 
berceaux 16, 17. 

Lorsque le conduit 6 est en graphite, c'est a dire lorsqu'il est 
conducteur, les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage peuvent 
etre en graphite rigide. Ils sont alors isoles electriquement du conduit 6 par 
des cales, par exemple en nitrure de bore, qui les ecartent du conduit 6 de 
quelques millimetres. Ces cales peuvent etre fixees aux extremites des 
premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage et done ne pas etre trap 
chauffees. Une ou plusieurs gaines en graphite ou en nitrure de bore 
peuvent etre fixees sur les faces du conduit 6 pour recevoir des 
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thermocouples eux-memes isoles dans des gaines refractaires et isolantes 
electriquement. 

L'encombrement de ces berceaux 16, 17 dans la direction 
parallele a I'axe longitudinal du conduit 6 correspond approximativement a la 
5 longueur des premiers 8 ou deuxiemes 9 moyens de chauffage, dans cette 
direction. 

Ces berceaux 16, 17 sont places approximativement au milieu du 
conduit 6, considere dans sa direction longitudinale. 

Avantageusement, les demi disques des berceaux 16, 17 sont au 

10 contact du conduit 6 dans les parties froides de celui-ci. 

Des ecrans thermiques 14, 15 sont places de part et d'autre des 
premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage, a Texterieur de ces 
derniers. Plus precisement, des ecrans thermiques 15 sont situes entre la 
paroi interne du tube 3 et la partie curviligne des demi-disques constitutifs 

15 des berceaux 16, 17. lis s'etendent sous la face interne du tube 3, mais sans 
contact avec celui-ci de maniere concentrique, autour de la zone de 
chauffage. D'autres ecrans thermiques 14 sont places entre les plaques de 
maintien 12, 13 et les precedents 15. Ces ecrans thermiques 14, 15 sont 
composes de deux ou trois feuilles fines en metal poll, reflechissant et 

20 refractaire tel que le tantale, le molybdene, etc. Uecran thermique 14 ou 15 
le plus externe est au plus pres a quelques millimetres de la paroi interne du 
tube 3. Cette configuration longitudinale, avec les premiers 8 et deuxiemes 
19 moyens de chauffage a i'interieur du tube 3, au contact du conduit 6, et 
deux ou trois ecrans thermiques 14, 15 limite beaucoup les pertes par 

25 rayonnement qui seraient autrement tres importantes aux hautes 
temperatures, telles que celles exigees pour le depot de carbure de silicium. 

Les demi-disques des berceaux 16, 17 sont constitues dans un 
materiau isolant electriquement et thermiquement. Ainsi les ecrans 
thermiques 14, 15 sont isoles electriquement et thermiquement entre eux et 

3 0 des moyens de chauffage 8, 9. 
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L'ensemble constitue par le conduit 6, les premiers 8 et 
deuxiemes 9 moyens de chauffage, les plaques de maintien 12, 13, les 
berceaux 16, 17 qui maintiennent ensemble tous ces elements, ainsi que les 
ecrans thermiques 14, 15, est place dans le tube 3. Cet ensemble limite la 
circulation de gaz a I'exterieur de la partie chaude du conduit et participe 
ainsi a limiter les pertes thermiques. 

Avantageusement, deux disques 18, 19 sont places entre les 
berceaux 16, 17 et la croix de sortie 5, perpendiculairement a I'axe du tube 3. 

Comme represents a la figure 3, ces disques 18, 19 sont munis 
d'une ouverture centrale rectangulaire dont la superficie correspond 
approximativement a la section transversale le conduit 6, de maniere a 
pouvoir enfiler ces disques 18, 19 sur le conduit 6. Ces disques 18, 19 
comportent aussi des trous peripheriques a I'ouverture centrale, destines au 
passage de deuxiemes amenees de courant 20, 21, et de fils des 
thermocouples 51. L'un 19 de ces disques 18, 19 est place dans la croix de 
sortie 5. L'autre 18 de ces disques 18, 19 est place entre le disque 19 et les 
berceaux 16, 17. Ces disques 18, 19 ont pour role de maintenir ensemble le 
conduit 6, des deuxiemes amenees de courant 20, 21 et les fils des 
thermocouples 51, ainsi que celui de limiter les echanges gazeux entre 
I'interieur du conduit 6 et I'espace situe entre le conduit 6 et le tube 3. 
Toutefois, les disques 18, 19 doivent permettre un passage des gaz, en 
provenance de la sortie du conduit 6, entre I'espace interieur du conduit 6 et 
I'espace situe entre le conduit 6 et le tube 3, de maniere a ce que la pression 
soit equilibree de part et d'autre des parois 37, 38, 39, 40. En equilibrant 
ainsi la pression de part et d'autre des parois 37, 38, 39, 40, il est permis de 
realiser ces dernieres avec une faible epaisseur. 

Les paires des deuxiemes amenees de courant 20, 21 sont 
connectees aux premieres amenees de courant 22, 23 grace aux 
connecteurs 24, 25. Les thermocouples 51 sont aussi connectes a I'exterieur 
de I'enceinte 2 par I'intermediaire de connecteurs situes dans I'enceinte 2. 
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Les disques 18 t 19 peuvent etre constitues d'un materiau isolant 
electriquement et thermiquement mais pas necessairement tres refractaire. 

La porte hermetique 28 couvre une ouverture dont la largeur est 
approximativement egale a celle du conduit. Cette ouverture est situee dans 
5 I'axe du conduit 6. Elle permet Introduction et I'extraction des substrats 10. 
Un sas d'entree est eventuellement connecte au troisieme obturateur 27 pour 
eviter la remise a fair du reacteur 1 pendant les operations d'introduction et 
extraction des substrats 10. 

Les substrats 10 sont avantageusement introduits dans le reacteur 

10 1 grace a un porte-substrat 29. Le porte-substrat 29 est avantageusement 
constitue d'un materiau bon conducteur thermique de maniere a ce qu'il ait 
peu d'inertie thermique. Preferentiellement, ce porte-substrat 29 est realise 
en nitrure de bore, mais il peut aussi etre en graphite par exemple. Le porte- 
substrat 29 est introduit dans le reacteur 1 par un manipulateur a pinces qui 

15 coulisse sur les guides 30, 31. Ce manipulateur est constitue d'un tube fin et 
rigide coaxial a Paxe du conduit 6, d'une iongue tige filetee a Tinterieur de ce 
tube, solidaire du cote du reacteur 1, de deux elements de pinces 
symetriques et articules autour d'une charniere verticale, I'extremite 
exterieure de la tige filetee etant vissee dans un ecrou prisonnier tournant 

20 librement. En vissant Tecrou, la tige filetee recule et la pince se resserre 
fermement sur une partie verticale du porte-substrat 29. Le manipulateur 
peut alors etre mu le long des guides 30, 31 pour introduce ou extraire le 
porte-substrat 29. Une came sur le manipulateur peut etre prevue pour 
permettre de surelever la pince, quand celle-ci vient de saisir le porte- 

25 substrat 29, dans sa position a Tinterieur du conduit 6, de maniere a ce que 
celui-ci ne frotte pas la face interne de la paroi 37. 

Avant la mise en service du reacteur 1, un depot du produit 
majoritaire auquel est dedie le reacteur 1 est depose dans le conduit 6 sans 
substrat 10, ni porte-substrat 29, apres un degazage pousse, a une 

3 0 temperature superieure a la temperature habituelle de depot et un bon 
balayage par le gaz vecteur. Cette etape peut etre suivie par un depot 
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analogue sur le porte-substrat 29 sans substrat 10. Le reacteur est ators pret 
a I'emploi. 

Le procede et le reacteur seion Tinvention peuvent faire I'objet de 
nombreuses variantes. 

On a decrit ci-dessus des premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de 
chauffage resistifs. Ce type de moyens de chauffage permet de monter a des 
temperatures superieures a 1750°C 1 avec un faible investissement en 
materiaux et une consommation d'energie plus faible qu'avec les procedes et 
les reacteurs de Tart anterieur. Cependant, il peut etre envisage d'autres 
types de moyens de chauffage 8, 9 meme si ceux-ci apparaissent moins 
avantageux, tels des moyens de chauffage par induction, des moyens de 
chauffage dans lesquels les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage 
ne forment qu'un dispositif unique dispose tout autour du conduit 6, etc. 

Sur la figure 4 est represents un autre mode de realisation du 
reacteur 1 selon I'invention. Selon ce mode de realisation, le reacteur 1 
comprend une enceinte 2 constitute de deux tubes 3, 103 en acier 
inoxydable, concentriques, dont Taxe de revolution commun est horizontal. 
Dans I'espace entre les deux parois de ces tubes 3, 103 circule un fluide de 
refroidissement. 

Un brise jet 50 est monte dans I'axe de I'entree de gaz 7 de 
maniere a favoriser I'obtention d'une bonne uniformite de la vitesse des gaz. 
Le passage de gaz 44 peut aussi eventuellement etre muni d'un brise jet. 

Un mecanisme 60 entralne par un arbre 61, passant par une 
traversee etanche 62, et un accouplement coulissant 63, permet la rotation 
du substrat 10 afin d'assurer une plus grande uniformite du depot. 

Toutes les connexions electriques et fluides sur le troisieme 
obturateur 27 et le premier obturateur 4 sont suffisamment longues et 
souples pour pouvoir deplacer celles-ci tfenviron deux fois la longueur du 
conduit 6. Avantageusement, les connexions peuvent aussi etre faites 
uniquement sur le premier obturateur 4. 
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Le premier obturateur 4 est solidaire d'un chariot comprenant un 
support vertical 64 et un support horizontal 65. 

Le support horizontal 65 peut etre deplace parallelement a Taxe 
du tube 3, sur un chemin de roulement non represents. Pour monter 
5 I'ensemble du conduit 6 et ses equipements, le premier obturateur 4 est 
ouvert, le tube 3 restant solidaire de la croix 5. 

Pour charger ou decharger un substrat 10 on a le choix entre 
ouvrir le troisieme obturateur 27 ou separer le tube 3 de la croix 5. 

Les substrats 10 sont introduits et maintenus dans la zone de 
10 depot par un porte-substrat 29 en graphite qui peut etre releve de quelques 
degres, du cote aval par rapport a I'ecoulement des gaz, de maniere a offrir 
une plus grande surface de projection sur un plan vertical, dans le conduit 6. 
Le porte substrat est par exemple constitue d'un disque avec un rebord. Le 
rebord est avantageusement d'une hauteur superieure a la hauteur du 
is substrat 10. Le porte-substrat 29 peut entramer en rotation le substrat 10 
qu'il supporte, de maniere a assurer une meilleure uniformite du depot. Ceci 
s'effectue avantageusement, grace a une transmission mecanique, 
constitute d'un pignon conique d'axe horizontal et solidaire de I'arbre 61, lui 
meme en rotation grace a un moteur exterieur au reacteur 1, a vitesse 
20 variable assurant une vitesse de rotation du substrat pouvant alter jusqu'a 10 
tours par seconde. 

Selon une variante avantageuse, non representee, du reacteur 
conforme a la presente invention, celui-ci comporte des premiers 8 et 
deuxiemes moyens de chauffage, decales Tun par rapport a I'autre dans le 
25 sens longitudinal du conduit 6. Ceci permet egalement d'homogeneiser ia 
distribution de la temperature sur toute la surface du substrat en favorisant la 
formation d'un plateau dans le profil longitudinal de temperature. 

Selon une autre variante avantageuse, le centre du substrat 10 
sur le porte substrat 29 est decale vers I'avai du flux gazeux, dans la zone 
30 des premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage, sans neanmoins que 
le substrat 10 ne sorte de cette zone. 
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Selon encore une autre variante, illustree par la figure 5, le conduit 
secondaire est constitue de plaques 70 amovibles, pouvant etre introduites et 
retirees facilement par glissement dans des rainures non representees du 
conduit 6. Ces plaques 70 sont utiles pour proteger le conduit 6 des depots 
5 hors du (des) substrats(s) 10. Elles sont d'un entretien aise et sont 
avantageusement en graphite en nitrure de bore ou en un autre materiau 
refractaire compatible avec la temperature du precede et le milieu ambiant. 

Selon une autre variante avantageuse aussi representee sur la 
figure 5, la temperature peut etre mesuree par des fibres 71 de pyrometres 
10 optiques situees dans des gaines solidaires du conduit 6 et entre le conduit 6 
et les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage, plutot que par des 
thermocouples 51, ceci afin d'augmenter la duree de vie des moyens de 
mesure de la temperature. 

Le precede selon I'invention permet d'obtenir les avantages 
15 precites tout en conservant un taux d'impuretes dans les couches obtenues 
equivalent a ceux des couches obtenues grace aux precedes et aux 
reacteurs de Tart anterieur. 

Un precede et un reacteur selon I'invention sont particulierement 
bien adaptes a la croissance de couches de carbure de silicium ou de nitrure 
20 d'aluminium sur des substrats 10. 
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REVENDICATIONS 

1 . Procede de depot en phase vapeur, de couches d'un materiau 
sur un substrat (10) s'etendant globalement dans un plan, caracterise par le 

5 fait qu'il comprend 

- une etape consistant a disposer le substrat (10) dans un conduit (6) 
constitue d'un materiau refractaire et balaye par les composes gazeux 
necessaires au depot, ce conduit (6) etant interpose entre le substrat (10) et 
des premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage, situes de part et 

10 d'autre du plan du substrat (10), et 

- une etape consistant a chauffer le substrat (10) grace au rayonnement de la 
chaleur du conduit (6), lui meme chauffe par les premiers (8) et deuxiemes 
(9) moyens de chauffage. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
15 comprend une etape consistant a disposer au moins un ecran thermique 

(14,15) autour des premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage. 

3. Procede selon Tune des revendications precedentes, 
caracterise par le fait qu'il comprend une etape consistant a generer un 
gradient de temperature perpendiculairement au plan du substrat (10) et 

20 oriente dans un premier sens. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise par le fait qu'il 
comprend une etape consistant a inverser le sens du gradient de 
temperature par rapport au premier sens. 

5. Procede selon Tune des revendications precedentes, 
25 caracterise par le fait qu'il comprend une etape consistant a faire circuler un 

gaz neutre vis-a-vis de Tensemble des materiaux compris dans le reacteur et 
vis-a-vis du materiau a deposer et des gaz circulant dans le conduit (6). 

6. Reacteur de depot en phase vapeur de couches d'un materiau 
sur un substrat (10) s'etendant principalement dans un plan, comprenant 

30 des premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage situes de part et 
d'autre du plan du substrat (10), caracterise par le fait qu'il comprend en 
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outre un conduit (6), constitue cTun materiau refractaire et balaye par les 
composes gazeux necessaires au depot, ce conduit (6) etant interpose entre 
le substrat (10) et les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage. 

7. Reacteur seion la revendication 6, caracterise par le fait que les 
premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage sont constitues 
d'elements resistifs nus. 

8. Reacteur selon Tune des revendications 6 et 7, caracterise par 
le fait que le conduit (6) a une section rectanguiaire, et comprend deux 
plaques formant parois inferieure (37) et superieure (38) horizontales et 
paralleles au plan du substrat (10) dans la position qu'il occupe pendant le 
depot. 

9. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 8, caracterise par 
le fait qu'il comprend au moins un ecran thermique (14,15) autour des 
premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage. 

10. Reacteur selon la revendication 9, caracterise par le fait que 
rensembie constitue par le conduit (6), les premiers (8) et deuxiemes (9) 
moyens de chauffage et chaque ecran thermique (14, 15), est place dans un 
tube (3). 

1 1 . Reacteur selon la revendication 1 0, caracterise par le fait que 
le conduit (6) est maintenu dans le tube (3), de maniere a etre libre de tout 
contact avec le tube (3). 

12. Reacteur selon Tune des revendications 10 et 11, caracterise 
par le fait qu'un passage de gaz peut s'effectuer par la sortie du conduit 6 
entre I'espace interieur du conduit (6) et Tespace situe entre le conduit (6) et 
le tube (3), de maniere a equilibrer la pression sur les parois (37, 38, 39, 40) 
du conduit (6). 

13. Reacteur selon la revendication 12, caracterise par le fait que 
les parois (37, 38, 39, 40) du conduit (6) ont une epaisseur inferieure ou 
egale a un millimetre. 

14. Reacteur selon Tune des revendications 8 a 13, caracterise 
par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage sont 
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constitues d'un ruban ou d'une bande de graphite dispose(e) a plat, 
parallelement aux parois inferieure (37) et superieur (38) du conduit (6), 
selon une geometrie adaptee pour que, dans la zone de depot, les ecarts a 
la temperature moyenne, sur la surface du substrat (10) destinee au depot, 
5 soient inferieurs a 3°C. 

15. R6acteur selon Tune des revendications 8 a 14, caracterise 
par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage sont 
positionnes chacun respectivement a une distance de 1 a 3 mm d'une des 
parois inferieure (37) ou superieure (38) a I'exterieur du conduit (6). 
io 16. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 15, caracterise 

par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage 
peuvent etre portes a des temperatures differentes. 

17. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 16, caracteris§ 
par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens ne forment qu'un 

15 dtspositif de chauffage unique dispose tout autour du conduit (6). 

18. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 17, caracterise 
par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage sont 
disposes au niveau de ia zone de depot 

19. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 18, caracterise 
20 par le fait que les moyens de chauffage (8, 9) sont alimentes sous une 

tension inferieure ou egale a 230 volts. 

20. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 19, caracterise 
par le fait que le conduit (6) est double interieurement dans les parties les 
plus chaudes, de maniere continue par un conduit secondaire en materiau 

25 refractaire. 

21. Reacteur selon Tune des revendications 6 a 20, caracterise 
par le fait que les premiers (8) et deuxiemes (9) moyens de chauffage sont 
decales I'un par rapport a I'autre dans le sens longitudinal du conduit (6). 



30 




i. 



INTERN^^DNAL SEARCH REPORT 




Inl^^Hnai Application No 

PCT/FR 99/02909 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 C23C16/46 C30B25/10 



According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols) 

IPC 7 C23C C30B 



Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched 



Electronic data base consulted during the international search (name of data base and, where practical, search terms used) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category 0 Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 007, no. 251 (E-209), 

8 November 1983 (1983-11-08) 

& JP 58 139424 A (HITACHI SEISAKUSHO KK), 

18 August 1983 (1983-08-18) 

abstract 



US 5 108 540 A (FRIJLINK PETER M) 
28 April 1992 (1992-04-28) 
column 4, line 20 - line 31 



US 5 759 263 A (NORDELL NILS 
2 June 1998 (1998-06-02) 
column 4, line 36 - line 57; 
column 3, line 30 - line 49 



ET AL) 
figure 3 

-/-- 



1,6,9 



2-5,7,8, 
10-21 

1,6,9 

2-5,7,8, 
10-21 

1-21 



Further documents are listed in the continuation of box C. 



Patent family members are listed in annex. 



° Special categories of cited documents : 

"A" document defining the general state of the art which is not 

considered to be of particular relevance 
"E" earlier document but published on or after the international 

filing date 

V document which may throw doubts on priority claim(s) or 
which is cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 

"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or 
other means 

"P" document published prior to the international filing date but 
later than the priority date claimed 



later document published after the international filing date 
or priority date and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
invention 



document of particular relevance; the claimed invention 
cannot be considered novel or cannot be considered to 
involve an inventive step when the document is taken alone 

"Y" document of particular relevance; the claimed invention 

cannot be considered to involve an inventive step when the 
document is combined with one or more other such docu- 
ments, such combination being obvious to a person skilled 
in the art. 

*&" document member of the same patent family 



Date of the actual completion of the international search 

21 March 2000 


Date of mailing of the international search report 

29/03/2000 


Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL-2280HVRijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 


Authorized officer 

Ekhult, H 



Form PC T/fS A/2 10 (second sheet) (July 1 992) 



page 1 of 2 



INTER^^l 



ONAL SEARCH REPORT 



f^^J Jonal Appiicatfon No 

| PCT/FR 99/02909 



C.(Contlnuatlon> DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category * Citation of document, with indication.where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 017, no. 340 (E-1389), 
28 June 1993 (1993-06-28) 
& JP 05 047674 A (FUJITSU LTD), 
26 February 1993 (1993-02-26) 

EP 0 792 956 A (SHINETSU HANDOTAI KK) 
3 September 1997 (1997-09-03) 
column 5, line 28 - line 36 
column 7, line 28 - line 35 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 004, no. 130 (E-025), 
12 September 1980 (1980-09-12) 
& JP 55 083226 A (FUJITSU LTD), 
23 June 1980 (1980-06-23) 
abstract 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 096, no. 009, 

30 September 1996 (1996-09-30) 

& JP 08 120451 A (TOKAI CARBON CO LTD), 

14 May 1996 (1996-05-14) 

abstract 

US 5 769 942 A (MAEDA KAZU0) 

23 June 1998 (1998-06-23) 

column 10, line 10 - line 47; figure 5 



1-21 



1-21 



12,13 



21 



Form PCT/tSA/210 (continuation of second sheet) (July 1992) 



page 2 of 



2 



.. " URl 

Info^HBon on patent family members 


_ 

Irn^^pbnal Application No 

PCT/FR 99/02909 


Patent document 
cited in search report 


Publication 
date 


Patent family 
member(s) 


Publication 
date 



JP 58139424 



18-08-1983 



NONE 



US 5108540 



28-04-1992 



FR 
CA 
EP 
JP 
JP 



2591616 
1296241 
0231544 
2505777 B 
62191493 A 



A 
A 
A 



19-06-1987 
25-02-1992 
12-08-1987 
12-06-1996 
21-08-1987 



US 5759263 



02-06-1998 



NONE 



JP 05047674 A 26-02-1993 NONE 



EP 0792956 A 03-09-1997 JP 9237764 A 09-09-1997 

US 5856652 A 05-01-1999 



JP 55083226 A 23-06-1980 NONE 



JP 08120451 A 14-05-1996 NONE 



US 5769942 A 23-06-1998 JP 8097159 A 12-04-1996 



Form PCT/ISA/210 (patent family annex) (July 1992) 



RAPPORT DE RECH^p: INTERNATIONALE 




f Internationale No 

PCT/FR 99/02909 



A. CUASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE . 

CIB 7 C23C16/46 C30B25/10 



Seton la classification internationals des brevets (CIB) ou a la fois seton la classification nationate etla CIB 



B. DOMAIN ES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale oonsuttee (systeme de classification suivi des symbotes de classement) 

CIB 7 C23C C30B 



Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents relevent des domaines sur lesquels a port 6 la recherche 



Base de donnees eiectronique consultee au cours de la recherche international e (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie ° 


Identification des documents cites, avec, ie cas ech^ant, Vindication des passages pertinents 


no. des revindications visees 


Y 


PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 


1,6,9 




vol. 007, no. 251 (E-209), 






8 novembre 1983 (1983-11-08) 






& OP 58 139424 A (HITACHI SEISAKUSHO KK), 






18 aoQt 1983 (1983-08-18) 




A 


abrege 


2-5,7,8, 






10-21 


Y 


US 5 108 540 A (FRIJLINK PETER M) 


1,6,9 




28 avril 1992 (1992-04-28) 




A 


colonne 4, Hgne 20 - ligne 31 


2-5,7,8, 






10-21 


A 


US 5 759 263 A (N0R0ELL NILS ET AL) 


1-21 




2 juin 1998 (1998-06-02) 






colonne 4, ligne 36 - Hgne 57; figure 3 






colonne 3, ligne 30 - ligne 49 






_/-- 





Voir la suite du cadre C pour ia fin de ta liste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

"A" document delintssant Celat general de la technique, non 

constdere comme particufierement pertinent 
"E n document anterieur, mais pubiie a la date de dep6t international 

ou apres cette date 
"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 

priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
"O" document se referant a une divulgation orale, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 

"P" document pubiie avant la date de depdt international, mais 
posterieurement a la date de priorite revendiquee 



T M document ulterieur pubiie apres la date de depot international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a I'etat de la 
technique pertinent mats cite pour comprendre le pnncipe 
ou ta theorie constituant la base de ^invention 

"X" document particufierement pertinent; I'inven tion revendiquee ne peut 
etre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y° document particulierement pertinent; I'inven Hon revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinatson etant evidente 
pour une personne du metier 
document qui fait partte de ta meme famiile de brevets 



Date a iaquelle la recherche Internationale a 4X4 eff ectivement achevee 

21 mars 2000 


Date d' expedition du present rapport de recherche intemationale 

29/03/2000 


Nom et adresse postal e de r administration charge" e de la recherche intemationale 
Office European des Brevets, P.B. 5818 Paterrtlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 


Fonctionnaire autorise 

Ekhult, H 



Fotmulaire PCT/1S A/210 (deuxieme feuille) (juiPet 1992) 



page 1 de 2 



RAPPORT DE REC^CHE INTERNATIONALE 



1^1 



de Internationale No 

tT/FR 99/02909 



C(suite) DOCUMENTS CONSIDERES COM ME PERTINENTS 
Categorte • Identification des documents cites, avec.te cas echeant, I'indicationdes passages pertinents 



no. des revendicatlons visees 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 017, no. 340 (E-1389), 
28 juin 1993 (1993-06-28) 
& JP 05 047674 A (FUJITSU LTD), 
26 fevrier 1993 (1993-02-26) 

EP 0 792 956 A (SHINETSU HANDOTAI KK) 
3 septembre 1997 (1997-09-03) 
colonne 5, Hgne 28 - ligne 36 
colonne 7, ligne 28 - ligne 35 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 004, no. 130 (E-025), 
12 septembre 1980 (1980-09-12) 
& JP 55 083226 A (FUJITSU LTD) 
23 juin 1980 (1980-06-23) 
abrege 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 096, no. 009, 

30 septembre 1996 (1996-09-30) 

& JP 08 120451 A (TOKAI CARBON CO LTD), 

14 mai 1996 (1996-05-14) 

abrege 

US 5 769 942 A (MAEDA KAZUO) 

23 juin 1998 (1998-06-23) 

colonne 10, ligne 10 - ligne 47; figure 5 



1-21 



1-21 



12,13 



21 



Fonntriaire PCT/1S A/210 (slits de la deutienw touille) (jufflet 1992) 



page 2 de 2 



RAPPORT DE RE 

Rertselgnements relatffs aux 



ChAthe 

ux meMRde fair 



INTERNATIONALE 

families de brevets 



r Internationale No 

PCT/FR 99/02909 



Document brevet cite 
au rapport de recherche 



Datede 
publication 



Membre(s) de la 
famine de brevet(s) 



JP 58139424 



US 5108540 



18-08-1983 
28-04-1992 



AUCUN 



FR 
CA 
EP 
JP 
JP 



2591616 A 
1296241 A 
0231544 A 
2505777 B 
62191493 A 



Date de 
publication 



19-06-1987 
25-02-1992 
12-08-1987 
12-06-1996 
21-08-1987 



US 


5759263 


A 


02-06-1998 


AUCUN 












JP 


05047674 


A 


26-02-1993 


AUCUN 












EP 


0792956 


A 


03-09-1997 


JP 


9237764 




09- 


-09- 


•1997 










US 


5856652 


A 


05- 


-01- 


■1999 


JP 


55083226 


A 


23-06-1980 


AUCUN 












JP 


08120451 


A 


14-05-1996 


AUCUN 












US 


5769942 


A 


23-06-1998 


JP 


8097159 


A 


12- 


-04- 


1996 



Formutaire PCT/ISA/210 (annexe families de brevets) (juillet 1992) 



